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(57) Abstract: The invention relates to a method for thermogravi metrically testing the behavior of a solid material in the presence 
2 of a controlled gaseous atmosphere, characterized in that a plurality of samples (10) are placed in the presence of said gaseous 
^ atmosphere inside the same controlled atmosphere furnace (4); each sample is associated with a scale (38) proper thereto; the samples 
00 (10) undergo predetermined successive thermal cycles each including a heating step during which the samples are directly heated 
V© (by radiation or induction) and a cooling step during which the weight of each sample is independently measured and recorded in a 

continuous manner during at least one predetermined period such as a high temperature level during the heating step of each thermal 
^ cycle. The invention also relates to a device for carrying out said method. 

(57) Abrege : Llnvention concerne un precede" de test, par thermogravimStrie, du comportement d'un materiau solide en presence 
d'une atmosphere gazeuse contrdlee, caractensS en ce que Ton place une plurality d'echanullons (10) en presence de ladite atmosphere 
O gazeuse au sein d'un 
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meme four (4) a atmosphere controlee, on associe chaque echantillon a une balance (38) qui lui est propre, on soumet les echantillons 
(10) a des cycles thermiques successifs pr&tetermines comprenant chacun une dtape de chauffage, durant laquelle on chauffe directe- 
ment les echantillons (par rayonnement ou induction), et une etape de refroidissement, on mesure et on enregistre le poids de chaque 
eehanuUon de facon ind^pendante, en continu au moins durant une periode precl^terminee -telle qu'un palier a haute temperature- au 
cours de l'6tape de chauffage de chaque cycle thermique. L'invention concerne egalement un dispositif pour la noise en oeuvre de ce 
proc6d6. 
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DISPOSIHF ET PROCEDE DE TEST, PAR THERMOGRAVIMETRIE, 
DU COMPORTEMENT DOJN MATERIAU SOLIDE 

L'invention concerne un dispositif et un proced6 de test par 

5 thermogravimetrie du comportement d'un mat6riau solide soumis, en presence d'une 
atmosphere gazeuse, k d'importantes variations de temp6rature. 

La plupart des materiaux (alliages metalliques, c6ramiques, 
betons...) en presence d'une atmosphere gazeuse s'oxydent sons l'effet d'une 
temperature elevee. Ce phenomene d'oxydation est amplifi6 et devient dommageable 

10 lorsque le mat&riau est soumis a d'importantes variations cycliques de temp6rature : lors 
des premiers cycles, l'exposition du mat6riau k de hautes temperatures entraine la 
formation d'une couche d'oxyde protectrice (phase d'oxydation transitoire), qui croit 
jusqu 1 ^ atteindre une 6paisseur critique au-del& de laquelle tout refroidissement subi par 
le materiau provoque un ecaillage de la couche d'oxyde protectrice ; lors des cycles 

15 suivants, les refroidissements subis par le materiau entrainent Teclatement de la couche 
d'oxyde protectrice, et les oxydations successives a haute temperature de la surface du 
materiau ainsi denude appauvrissent celle-ci en elements permettant la formation de 
Toxyde protecteur, jusqu'a 6puisement; les expositions cycliques du materiau a de 
hautes temperatures se traduisent alors par une oxydation en profondeur du mat6riau 

20 (formation de sous-couches d'oxyde m6tallique, qui s'ecaillent lors des phases de 
refroidissement), qui ronge ainsi le materiau jusqu'a la rupture. 

L'exposition d'un materiau k de hautes temperatures peut 
egalement provoquer, outre l'oxydation du materiau, des phenomenes de corrosion, 
passivation ou adsorption, qui se traduisent par un gain de masse du materiau, ou 

25 encore des ph6nomenes de d6composition, d6shydratation, pyrolyse, combustion ou 
deshydroxylation, qui se traduisent par une perte de masse du mat6riau. Ces 
ph6nomenes peuvent etre observ6s et etudi6s par thermogravimetrie. 

L'etude par thermogravimetrie du comportement d'un materiau 
soumis, en presence d'une atmosphere gazeuse, a d'importantes variations de 

30 temperature est capitale pour de nombreuses industries : a6ronautique (turbines k gaz, 
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notamment de moteurs d'avion), automobile (pots d'echappement, convertisseurs 
catalytiques...), genie chimique (r6acteurs d'usine chimique et petrochimique), 
micleaire, eiectrique (generateurs thermiques)... Elle permet d'evaluer, entre autres, la 
resistance dhrn materiau face a des agressions thermochimiques, sa dur6e de vie, les 

5 risques de fissuration, la temperature maximale d'utilisation possible du materiau..., et 
de travailler au developpement de nouveaux mat6riaux plus performants, susceptibles 
de supporter des temperatures dhitilisation superieures. L'etude par thermogravimetrie 
du comportement d ! un materiau a haute temperature presente egalement un interet 
ecologique : l'augmentation des temperatures d'utilisation des materiaux a pour 

10 consequence une plus grande efficacite des proc6d6s industriels impliquant ces 
materiaux, et une reduction subsequente de la consommation d'energie, des emissions 
de C0 2 ... 

A l'utilisation, les materiaux subissent des agressions d'origines 
diverses : agressions d f origine thermique et/ou chiinique (oxydation haute temperature, 
15 oxydation cyclique, corrosion, decomposition, deshydratation. . .)> contraintes 
mecaniques, fatigue thermo-mecanique cyclique... Ces divers facteurs interagissent de 
fagon complexe. Et il n'existe pas, a Hieure actuelle, de test en laboratoire susceptible 
de reproduire Tensemble de ces facteurs, k des couts raisonnables et en des temps 
reduits. 

20 Pour un materiau soumis k des temperatures elevees (de 400 a 

1800°C) et/ou a d'importantes variations de temperature, les phenomenes thermiques 
(et notamment les phenomfenes d'oxydation et/ou de corrosion a haute temperature, 
selon la composition de Tatmosphere gazeuse) s'averent souvent preponderants. Cest 
pourquoi la dur^e de vie d'un materiau soumis a de telles conditions d'utilisation est 

25 6valuee au moyen, d'une part, de tests de thermogravimetrie simplifies et ft acc61eres", 
permettant de mesurer les effets d'une exposition (isotherme ou cyclique) du materiau k 
de hautes temperatures pour une periode donn6e, et, d'autre part, de modules 
mathematiques de simulation qui, appliqu6s aux resultats experimentaux des tests de 
thermogravimetrie precedents, permettent de simuler et d'extrapoler non seulement 

30 Taction a long terme d'une exposition k haute temperature cyclique (en fonction des 
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conditions r£elles d'utilisation du materiau -composition chimique de Tatmosphere, 
temperature maximale du materiau, temps d'exposition k haute temperature de chaque 
cycle, nombre de cycles, vitesse de chauffage, vitesse de refroidissement..- souvent 
differentes des conditions de test), mais aussi les effets d'autres facteurs eventuels 
5 (mecaniques, thermo-mecaniques...), rinteraction des divers facteurs, la nature 
stochastique de certains phenomenes, une modulation statistique des resultats 
experimentaux. 

Deux types de test de thermogravimetrie sont connus a ce jour : 

- les tests de thermogravimetrie isotherme, qui consistent k placer 
10 un echantillon de materiau dans un four, a Texposer a une temperature elev6e 

correspondant a une temp6rature d'utilisation potentielle du materiau, et k mesurer le 
gain de masse (ou de poids) du materiau suite a cette exposition (le tenne "gain" 
designant un gain relatif : il est positif en cas d'augmentation de masse et nSgatif en cas 
de diminution de masse). Dans le cas d'un test d'oxydation, la mesure du gain de masse 

15 de Techantillon fournit des renseignements sur la quantite d'oxyde form6. Dans tous les 
cas, la mesure du gain de masse de Techantillon s'effectue, soit au moyen d'une balance 
"classique", a temperature ambiante (l'echantillon est, dans ce cas, prealablement retire 
du four pour etre plac6 sur la balance, et le test est qualifie de discontinu), soit au 
moyen d'une thermobalance telle qu'une Ihermobalance SETARAM® k resistances 

20 electriques (le four k resistances et la balance etant reunis dans un meme et unique 
dispositif), alors que Techantillon est toujours dans le four (un tel test est qualify de 
continu). Les tests isothermes continus sont plus fiables que les tests discontinus : les 
manipulations, le refroidissement et le changement dTiygrometrie subis par l f 6chantillon 
dans le cadre d'un test discontinu, lors de son transfert du four vers la balance, 

25 provoquent en effet un 6caillage premature de la couche d'oxyde et des pertes de 
particules d'oxyde, ainsi quHin chargement en humidite de Techantillon, qui faussent les 
mesures de gain de masse ; 

- les tests de thermogravimetrie cyclique, qui consistent k 
soumettre un 6chantillon k des variations cycliques de temperature, chaque cycle 

30 comprenant une 6tape de chauffage au sein dHm four et une etape de refroidissement k 
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Texterieur du four, et a mesurer periodiquement, entre deux cycles, le poids de 
Techaatillon. Ces tests sont realises au moyen de four a combustion ou a resistances 
electriques. Chaque 6tape de refroidissement s'effectue a temperature ambiante, k 
Text6rieur du four, duquel Techantillon est retire manuellement ou automatiquement. 

5 L'echantillon est regulierement pese a l'ext6rieur du four, apres un nombre donn6 de 
cycles (a titre d'exemple, l'echantillon est soumis k des cycles successifs de 2 heures, et 
est pese une fois par jour, soit tous les 1 1 cycles environ). 

L'inconv&rient majeur des tests isothermes est qu'ils ne 
reproduisent pas des conditions realistes d'utilisation des materiaux industriels. En 

10 effet, il est rare que les mat6riaux soient soumis, k Tutilisation, k des temperatures 
constantes tout au long de leur vie. Dans la grande majority des cas, les mat6riaux 
subissent des variations de temperature cycliques (du fait d'une utilisation discontinue 
des installations industrielles...). Or Teffet, rappele plus haut, des refroidissements 
cycliques sur la perennite du materiau est capital. L'interpretation des resultats des tests 

15 isothermes en vue de predire les effets dhine oxydation/corrosion (ou autre agression) 
cyclique est d61icate. L'int6ret et la fiabilite des tests isothermes sont par consequent 
relativement limites. 

A contrario, les tests cycliques permettent de prendre en compte 
les effets des refroidissements subis par le materiau dans le processus d'oxydation/ 

20 corrosion (ou autre phenomene...). Toutefois, les tests cycliques connus ne permettent 
pas de recr6er des conditions de test similaires, ou k tout le moins susceptibles de 
permettre une extrapolation fiable, aux conditions rSelles d'utilisation du mat6riau teste. 
En outre, les tests cycliques connus sont des tests discontinus (les mesures de poids 
sont effectu6es en dehors du four), et pr6sentent k ce titre les mSmes inconv6nients que 

25 les tests isothermes discontinus. Ces tests doivent done etre interpr^tes avec precaution. 
Les resultats qu'ils fournissent sont, de plus, insuffisants pour permettre une analyse 
fine des phenomenes en cause. De surcroit, la mise en oeuvre de ces tests est longue et 
necessite Tintervention frequente dhin technicien (notamment pour effectuer les 
operations de pes6e des echantillons de materiau). 
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Par ailleurs, les tests isothennes connus, lorsqu'ils sont 
discontinus, ne fouxnissent que le gain de masse net (gain de masse de Techantillon 
uniquement) k Tissue de Texposition k haute temperature. Quelle que soit la finality du 
test (etude de Toxydation, la d6shydratation...), ce parametre reste insuffisant pour 
5 permettre d'analyser les phenom&nes en cause et d'6valuer la duree de vie du mat6riau. 
En particulier, dans le cas d*un test d'oxydation, la seule mesure du gain de masse net a 
Tissue de Texposition k haute temperature ne permet pas de dissocier Taugmentation de 
masse de Techantillon due a une adsorption d'oxygene (formation de Toxyde) et la 
diminution de masse due a un 6caillage de Toxyde. L'enseignement du test reste done 
10 insuffisant. 

De meme, les tests cycliques connus, qui sont discontinus, 
fouxnissent uniquement, soit le gain de masse net entre deux cycles lorsque T6chantillon 
est suspendu dans le four au moyen d f un crochet, soit k la fois le gain de masse net et le 
gain de masse brut (variation de masse a la fois de Techantillon et de Toxyde perdu par 

15 ecaillage) entre deux cycles lorsque Techantillon est plac6 dans un creuset au sein du 
four. Les inconvenients du premier procede ont ete developpes ci-dessus. Le second 
procede fournit une information suppl6mentaire importante mais souleve de nombreux 
problemes exp6rimentaux : il est impossible d'obtenir des vitesses de 
chauffage/refroidissement de Techantillon qui soient elevees -et a fortiori realistes- au 

20 sein d'un creuset ; la presence du creuset altere Tenvironnement gazeux (qui ne peut pas 
etre homogene) de Techantillon ; la variation de masse du creuset lui-meme degrade la 
precision des mesures ; les manipulations de T6chantillon necessaires pour mesurer son 
gain de masse net (retrait du creuset) risquent d'endommager la couche d'oxyde et de 
fausser les mesures. Ces remarques restent valables pour tout autre test qu'un test 

25 d'oxydation. 

II est k noter qu'il existe egalement des procedes connus de 
caractdrisation d'un mat6riau (determination de sa composition chimique -nature et 
proportion de ses constituants-, de son degre de polymerisation e1/ou de reticulation s'il 
s'agit d f un polymfere...) qui utilisent des techniques de thermogravimetrie pour d6celer 
30 les transformations subies par le mat6riau (revel6es par les variations de poids de 
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Techantillon) lorsqu'il est soumis a une augmentation de temperature. La determination 
des temperatures auxquelles survieiment ces transformations et .de la quantite de 
matiere perdue ou gagn6e par Techantillon permet de determiner la nature de ses 
constituants. 

5 Ces proc6des de caracterisation connus n'ont pas pour objectif et 

ne permettent pas de predire le comportement d'un materiau soumis, k Ihitilisation, a 
une atmosphere gazeuse agressive et a de fortes variations de temperature. En outre, 
aucun de ces proc6des ne prevoient de soumettre le materiau k des cycles de 
temperature pred6finis de fa9on a reproduire ou modeliser les conditions r£elles 

10 ^utilisation du materiau, en vue d'etudier les ph6nomenes intervenant dans Toxydation 
et/ou la corrosion et/ou la d6shydratation... du materiau et de predire sa duree de vie. Et 
les dispositifs qu'ils emploient sont inadapt6s a ce type de test. 

Toutefois, k titre d'information, on peut citer US 5 368 391 qui 
d6crit un procede de caracterisation dans lequel la vitesse de chauffage de l f 6chantillon 

15 est constamment regulee (asservissement) en fonction du poids mesure, de fag^on a 
imposer une vitesse tres faible (inferieure a 10°C/min) lors des transformations et une 
vitesse plus importante (entre 50 et 100°C/min) en dehors de celles-ci, en vue dHme 
meilleure resolution (separation des eventuelles transformations survenant a des 
temperatures proches) et d'une reduction de la duree du test. Les conditions thermiques 

20 de test (temperatures, vitesses de chauffage/refiroidissement, duree...) sont done definies 
au fur et k mesure du deroulement du test, selon le poids de r6chantillon. Elles ne 
simulent aucunement des conditions reelles d'utilisation du materiau. WO 01/34290 
d6crit un dispositif de synthese et de caracterisation d'un compose (polymere) chimique 
et/ou biologique individuel d'xme librairie combinatoire, qui comprend des rangees de 

25 creusets de synthese, agencies en lignes paralleles. Chaque creuset est soumis k une 
mont6e en temp6rature, obtenue par des moyens de chauffage indirect tels des canaux 
de chauffage s'etendant entre les creusets, tandis qu'une tension alternative est 
appliqu6e k une electrode qui s'etend sous une membrane flexible a face reflechissante 
formant le fond du creuset. Le champ eiectrique alternatif resultant provoque une 

30 vibration de la membrane, dont Tamplitude, mesuree par xm capteur optique sous la 
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membrane, depend de la masse de polymere contenue dans le creuset EP 779 510 
decrit un appareil pour l'analyse de la composition d'un gaz, comprenant un capteur ou 
ime rangee de capteurs. Chaque capteur est constitu6 dWe anode en cristal piezo- 
61ectrique enfermee dans une enveloppe de reception d'un volume du gaz, laquelle 
5 anode est recouverte d'un m6tal apte a adsorber des particules d'un composant donne 
(selon la nature du revetement metallique) du gaz par precipitation eiectrostatique, puis 
a liberer les particules adsorbees par oxydation sous l'effet de la chaleur. L'anode piezo- 
eiectrique permet de determiner, par mesure de sa frequence d'oscillation, les variations 
de poids du revetement metallique lorsqu'il adsorbe ou libere des particules de gaz. Un 
10 tel appareil est specifiquement congju pour tester des gaz et est inadapte au test du 
comportement de materiaux solides, 6tant notamment d6pourvu de moyens de reception 
et de mesure de poids d'un 6chantillon de materiau solide. 

L'invention vise a pallier ces inconvenients en proposant 
principalement un precede de test, par thermogravimetrie, du comportement d'un 
15 materiau lorsqu'il subit de fortes variations de temperature en presence d f une 
atmosphere gazeuse controlee, procede qui soit plus fiable, plus precis et plus rapide 
que les procedes de test connus. L'invention vise egalement a fournir un dispositif pour 
la mise en oeuvre d'un tel procede. 

L'invention vise notamment k fournir un procede et un dispositif 
20 permettant de tester le materiau dans des conditions thermiques (temperature du 
materiau, vitesses de chauffage et de refroidissement, dur6e des cycles thermiques...) 
adaptees pour permettre une prediction fiable du comportement du materiau dans ses 
conditions r6elles d'utilisation. 

En particulier, un objectif de l'invention est de proposer un 
25 procede dans lequel le materiau est teste dans des conditions thermiques trfes proches de 
ses conditions belles d'utilisation, et un dispositif apte & reproduire des telles 
conditions thermiques. Un autre objectif de rinvention est de proposer un procede dans 
lequel le materiau est teste dans des conditions dites environnementales (pression et 
composition chimique de ratmosphdre dans laquelle il 6volue) proches de ses 
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conditions r6elles (^utilisation, et un dispositif apte a reproduire des telles conditions 
environnementales. 

Un autre objectif de l'invention est de fournir un precede et un 
dispositif permettant d'evaluer et de suivre avec precision revolution du comportement 

5 du materiau et notamment, dans le cas d'un test d'oxydation, la quantity d'oxyde forme, 
la cin£tique d'oxydation, la quantite d'oxyde perdu par 6caillage, la cin6tique 
d'ecaillage, l'6paisseur moyenne de la couche d'oxyde restante, son adherence au 
metal..., et ce a chaque cycle thermique, sans que ces evaluations n f induisent de 
manipulations supplementaires du mat6riau ni ne prolongent la dur6e du test. 

10 Un autre objectif est de fournir un procSde et un dispositif 

permettant d'evaluer avec une plus grande fiabilite le comportement statistique d'un 
materiau soumis k d'importantes variations de temperature en presence d'une 
atmosphere gazeuse donnee. En particulier, l'invention vise a fournir \m dispositif 
permettant de reproduire la meme experience plusieurs fois dans des conditions 

15 environnementales et thenniques identiques. 

Un autre objectif de Tinvention est de fournir un dispositif de test 
compact et peu encombrant. 

L'invention vise egalement a reduire consid6rablenlent le coiit et 
la dur6e d'un test, sans que cela ne nuise a la precision, a la fiabilite et a la pertinence 

20 du test. 

L'invention concerne un procede de test par thermogravim6trie du 
comportement d f un materiau soKde en presence d'une atmosphere gazeuse controlee, 
caracterise en ce que : 

- on place une pluralite d'echantillons en presence de ladite 
25 atmosphere gazeuse au sein d'un meme four a atmosphere contr616e, 

- on associe chaque echantillon a une balance, qui lui est propre, 
d f erreur inferieure h 100 \ig ; a noter que Ton entend par "balance" tout moyen de 
mesure de poids ou de masse ou de mesure de variation de poids ou de masse, sans 
exclusion aucune concernant le type de balance (balance dite romaine, balance de 
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Roberval, cellule Electronique de pesEe, capteur optoElectronique de mesure de 
dEplacement, capteur electromagnetique de mesure de tension... ), 

- on soumet les Echantillons k des cycles thermiques successifs 
predEterminEs comprenant chacun une Etape de chauffage, durant laquelle on chauffe 

5 directement les Echantillons, et une 6tape de refroidissement, durant laquelle on ne 
chauffe pas les echantillons ; a noter que Texpression "on chauffe directement les 
echantillons" signifie que ceux-ci sont chauffes de fa9on directe par rayonnement ou 
induction par exemple, par opposition aux procEdEs de chauffage indirect (utilisant des 
moyens de chauffage du type resistances thermiques Electriques, gaz de combustion, 

10 etc.) consistent k chauffer l f atmosphEre qui entoure les echantillons pour augmenter leur 
tempErature, 

- on mesure et on enregistre le poids de chaque Echantillon de 
fa9on independante, en continu au moins durant une periode predeterminee au cours de 
Tetape de chauffage de chaque cycle thermique. A noter que le poids mesure 

15 correspond au poids absolu de l'Echantillon si la balance est reglee a vide sur le zero, ou 
-de preference- k un poids relatif de Techantillon par rapport a son poids initial si la 
balance est reglee sur le zero en debut de test, munie de Techantillon. 

En particulier, on mesure et on enregistre le poids de chaque 
Echantillon en continu au moins durant un palier a haute temperature de Tetape de 

20 chauffage de chaque cycle thermique. H est k noter qu'il n'est pas exclu de mesurer et 
enregistrer le poids de chaque echantillon egalement au cours d'une p6riode de Tetape 
de refroidissement, voire durant toute la duree du test. Toutefois, dans le cas particulier 
d'un test d'oxydation, les inventeurs ont montr6 que Tetude des variations de poids (ou 
de masse) de chaque Echantillon au cours d'un palier k haute temp6rature de l'etape de 

25 chauffage suffit k elle seule pour dEcrire avec finesse et fiabilit6 les phenomenes 
d'oxydation, comme cela sera exphqu6 plus loin. 

Ainsi, selon Tinvention et contrairement aux tests cycliques 
connus (qui pr6voient des phases de refroidissement de l'6chantillon k Tair libre, en 
dehors du four et de toute atmosphere contr616e), les Echantillons sont places dans un 

30 four k atmosphere contr616e pour etre soumis k des cycles thermiques et n f en sont 
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retires qu f a la fin du test cyclique. lis restent done expos6s, en permanence (durant 
chaque cycle et entre les cycles), pendant toute la duree du test, a une atmosphere 
gazeuse controlee. Les echantillons peuvent ainsi etre maintenus et observ6s dans un 
environnement (pression et composition chimique de Tatmosphere qui les entoure) cre6 
de fa9on a correspondre, le plus fidelement possible, a leur environnement r6el 
d'utilisation. 

D'autre part, contrairement aux tests cycliques connus, les 
operations de pes6e s'effectuent sans aucune manipulation des echantillons par un 
technicien, ni meme par le dispositif. Les 6chantillons ne subissent aucune sollicitation 
mecanique susceptible de modifier de fa9on indesirable leur masse, et notamment 
d'endommager Toxyde form6 et de faciliter son ecaillage. Des lors, il est possible 
d'observer avec precision les effets sur le materiau des seuls cycles thermiques ; et les 
r6sultats obtenus sont particuliferement fiables. 

De surcroit, les operations de pesee sont effectuees de fa9on 
automatique au cours mSme des cycles thermiques (et non entre deux cycles 
thermiques), sans interruption desdits cycles, II en resulte, outre la possibility de 
realiser des cycles thermiques successifs de fafon continue (tels les cycles reels subis 
par le materiau a l'utilisation), un gain de temps significatif appreciable. 

En outre, selon Tinvention et contrairement a l'ensemble des tests 
cycliques connus, qui fournissent le gain de masse (net ou brut) de fa9on ponctuelle 
entre deux cycles, on mesure et enregistre le poids de chaque 6chantillon present dans 
le four en continu au moins sur une periode donnee au cours de l'etape de chauffage, et 
notamment durant fin palier a haute temperature de cette etape. De ces mesiires peuvent 
gtre deduites les valeurs d ! un grand nombre de param&tres riches d'enseignement, dont 
certains etaient auparavant inaccessibles, tels que -dans le cas d'un test d'oxydation- la 
quantit6 exacte d'oxyde form6 a chaque cycle sur chaque echantillon (donn6e par le 
gain de masse de Techantillon au cours du palier a haute temperature), la cinetique de 
formation de Toxyde (et les inventeurs ont demontre qu'elle renseignait sur la nature de 
Toxyde form6), la quantite exacte d'oxyde perdu par 6caillage a chaque cycle par 
Techantillon (donn6e par la difference de poids de T£chantillon entre la fin dhm palier k 
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haute temperature et le debut du palier a haute temperature suivant), Tepaisseur de la 
couche d'oxyde formee (obtenue par calcul)... Et ces informations sont obtenues sans 
aucune manipulation de r6chantillon et uniquement k partir de la pesee de l f 6chantillon 
seul (et non 6galement de Toxyde perdu par ecaillage) durant une p6riode 
5 predeterminee au cours de l'etape de chauffage (choisie selon les phenomenes a 6tudier 
et selon le materiau). Dans le cas d*un test d'oxydation, cette periode correspond 
avantageusement a un palier k haute temperature, les inventeurs ayant montr6 que la 
formation de l'oxyde sur le materiau survient essentiellement durant un tel palier. Le 
choix de cette periode pr6sente un autre avantage : a temperature sensiblement 
10 constante, les courants thermiques et Tinfluence des variations de la pouss6e 
d'Archimfede k laquelle sont soumis les echantillons, sont n6gligeables ; les mesures de 
poids sont done plus fiables. Sexploitation des r6sultats de mesure de poids des 
6chantillons en dehors de tels paliers est plus delicate et s'av&re peu utile. 

Le proc6de selon rinvention permet ainsi une analyse plus fine et 
15 plus fiable des phenomenes d'oxydation/corrosion cyclique a haute temperature. En 
particulier, il permet d'observer Involution du comportement du materiau, non 
seulement au cours d ! un meme cycle thermique, mais aussi et surtout dun cycle a un 
autre, a divers stades du processus d'oxydation, et de pr^dire de fa9on precise et fiable 
la dur6e de vie du materiau. Ces remarques restent valables quel que soit le ph6nomene 
20 etudi6 (decomposition, pyrolyse, deshydratation. . .). 

£)'autre part, contrairement a Tensemble des tests connus utilisant 
des thermobalances (tests isothermes), le procede selon rinvention consiste non 
seulement k soumettre le materiau a des cycles thermiques, mais aussi a peser de fa9on 
simultan^e et independante une pluraUte d'echantillons places dans une meme 
25 atmosphere gazeuse, e'est-^-dixe places dans des conditions environnementales 
strictement identiques. Les echantillons sont pes6s au moyen de balances independantes 
pouvant fonctionner concomitamment, chaque balance mesurant le poids d'un seul 
6chantillon avec \ine erreur inf^rieure a 100 ^ig. Le proc6d6 selon rinvention permet 
done de reproduire plusieurs fois une meme experience dans des conditions identiques, 
30 dans un temps limite, a moindre coiit et avec des moyens r6duits mais de grande 
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pr6cision. II est par consequent possible de realiser des 6tudes statistiques fiables sur les 
resultats de mesure obtenus. 

II est k noter, de pins, que les thermobalances connues, 
exclusivement conges pour realiser desr tests isothermes, ne permettent pas de r6aliser 

5 des tests cycliques exploitables. En effet, les vitesses de chauffage et de 
refiroidissement, pouvant etre obtenues a l'intSrieur du four d'une thermobalance 
connue, sont faibles (de Tordre de 60°C/min pour le chauffage et de 30°C/min pour le 
refiroidissement) et sont, pour la grande majorite des materiaux, hors de proportion par 
rapport aux vitesses r6elles de chauffage et de refiroidissement du mat6riau k 

10 l'utilisation (en particulier dans le cas d'un materiau a6ronautique). Cest une des raisons 
pour lesquelles les thermobalances connues sont inadapt6es aux tests cycliques. 

L'invention consiste egalement a utiliser des moyens de chauffage 
direct des echantillons. De tels moyens offirent des vitesses de chauffage et de 
refroidissement des echantillons bien superieures aux moyens de chauffage indirect 

15 utilises dans les proc6des anterieurs, et permettent de realiser des cycles thermiques 
comprenant des phases de montSe et de descente en temperature tres courtes. Le 
procede et le dispositif selon Tinvention sont adaptes aux applications les plus 
exigeantes, telles que les applications a6ronautiques. 

Avantageusement et selon Tinvention, on effectue Tune ou 

20 plusieurs des operations suivantes : 

- a chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons de sorte 
que leur temp6rature soit comprise entre 400 et 1800°C au moins durant un palier a 
haute temperature de T£tape de chauffage, et notamment sup6rieure a 1 100°C au moins 
durant un tel palier ; 

25 - k chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons a vine 

vitesse de chauffage superieure k 300°C/min (en d'autres termes, on chauffe les 
echantillons de fa9on k augmenter leur temp6rature de plus de 300°C en une minute), 
voire sup6rieure a 1000°C/min ; 
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- a chaque cycle thermique, on refroidit les Echantillons a une 
vitesse de refroidissement supErieure k 100°C/min (en d'autres termes, on refroidit les 
echantillons de fa9on a abaisser leur temperature de plus de 100°C en une minute) ; 

- selon la nature et la destination du materiau teste, on soumet les 
5 echantillons k un nombre de cycles thermiques successifs compris entre 10 et 3000 ; 

- on soumet les Echantillons k des cycles thermiques comprenant 
chacun une etape de chauffage constituee d'une phase de montee en temperature d'une 
duree infErieure k 5 minutes et d'un palier a haute tempErature d'une duree de l'ordre de 
60 minutes, et une 6tape de refroidissement constituEe d'une phase de descente en 

10 temperature d'une duree infErieure klO minutes et d'un palier a basse tempErature d'une 
dur6e comprise entre 0 et 15 minutes. 

A titre d'exemple, dans le cas d'un materiau teste du type 
superalliage destine k des applications aeronautiques (turbines, tuyeres...)* on soumet 
les echantillons a un nombre de cycles thermiques variant de 300 a 3000, chaque cycle 

15 comprenant une phase de montee en temperature de moins de 2 minutes, un palier a 
haute temperature d'environ 60 minutes durant lequel les Echantillons sont maintenus a 
une temp6rature comprise entre 1100°C et 1500°C, une phase de descente en 
temperature d'environ 4 minutes permettant de ramener les echantillons a une 
tempErature comprise entre 100 et 200°C, et un paher a basse temperature (entre 100 et 

20 200°C) d'une duree comprise entre 0 et 15 minutes. 

Dans le cas d'un materiau du type ceramique, les Echantillons sont 
portes a 1800°C en moins de 3 minutes (phase de montee en temperature) et maintenus 
k cette temperature durant le palier a haute temperature. 

Dans le cas d'un matEriau du type acier ou alliage destinE a des 

25 applications de tuyauterie pour l'automobile (pot d'Echappement) ou l'industrie 
chimique, la tempErature du paher k haute tempErature est de l'ordre de 500°C, la 
temperature du palier a basse tempErature est comprise entre 10 et 30°C, et la durEe des 
pahers k haute et basse tempErature peut varier, selon les appUcations, de quelques 
minutes k plusieurs heures. 
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II est a noter que les cycles thermiques d'un meme test cyclique 
peuvent etre identiques ou differents. En particulier, ils peuvent presenter des 
temperatures maximales differentes et/ou des temperatures minimales differentes et/ou 
des durees d'etape de chauffage ou de palier k haute temperature differentes et/ou des 

5 durees d'etape de refiroidissement ou de palier h basse temperature differentes et/ou des 
vitesses de chauffage differentes et/ou des vitesses de refiroidissement differentes... 

L'invention concerne egalement un dispositif de test, par 
thermogravimetrie, du comportement d f un materiau solide en presence d*une 
atmosphere gazeuse contrfiiee, qui permet de mettre en oeuvre le procede selon 

10 . Tinvention. L'invention concerne notamment un dispositif comprenant : 

- un four a atmosphere gazeuse controiee, 

- des moyens de pes6e du materiau place dans le four, presentant 
une erreur inferieure & 100 \ig 9 

- des moyens de confinement adaptes pour limiter les eventuelles 
15 perturbations subies par les moyens de pes6e du fait de Tenvironnement exterieur au 

dispositif et/ou de Tatmosphere gazeuse controiee du four. 

II est caracterise en ce que : 

-le four est adapte pour recevoir un nombre N strictement 
superieur a 1 d'echantillons du materiau (c'est-&-dire une plviralite d'echantillons), 

20 - le four comprend des moyens de chauffage direct des 

echantillons, aptes k soumettre les echantillons a des cycles thermiques successifs 
predetermines comprenant chacun une etape de chauffage, durant laquelle les 
echantillons sont chauffes, et une etape de refiroidissement, durant laquelle les 
echantillons ne sont pas chauffes, 

25 - les moyens de pes6e comprennent N balances independantes 

d f erreur inferieure a 100 jxg, chaque balance etant apte a mesurer et enregistrer le poids 
dhin echantillon en continu au moins durant xme periode predetermine au cours de 
retape de chauffage de chaque cycle thermique. En particulier, chaque balance est apte 
a mesurer et enregistrer le poids d'un echantillon en continu au moins durant un palier a 

30 haute temperature de retape de chauffage de chaque cycle thermique. 
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Les termes "moyens de chauffage direct" designent des moyens, 
du type rayonnants ou inductifs, aptes a chauffer directement les echantillons de 
mat&riau sans n6cessairement chauffer l'atmosphere qui les entoure. 

Le dispositif pr6sente de preference une architecture globale en 

5 etoile, dans laquelle au moins les balances sont disposees en etoile. Une telle 
architecture est particulierement compacte et peu encombrante. 

Avantageusement et selon l'invention, cette architecture en etoile 
est adaptee pour recevoir les echantillons a proximite les uns des autres en une partie 
centrale du four. Une telle architecture permet d'agencer les echantillons en partie 

10 centrale du four dans un volume restreint, dont la forme et les dimensions facilitent la 
realisation dune atmosphere homogene. A chaque instant, les echantillons sont done 
soumis strictement a la meme atmosphere. 

De surcroit, le volume de reception des echantillons etant 
restreint, il est possible, en fermant au moins partiellement ce volume, de limiter 

15 Tinfluence sur la pesee des courants gazeux dus aux variations thermiques (courants 
thermiques), a une circulation de gaz en vue du maintien ou du changement volontaire 
de l'atmosphere controlee (alimentation du four ou extraction)..., jusqu'a rendre cette 
influence n6gligeable. Tel ne serait pas le cas dans un dispositif dans lequel les 
echantillons et leur balance associ6e seraient alignes en rangees, et pour lequel il 

20 conviendrait de tenir compte de cette influence dans l'etude du comportement du 
mat&riau. 

Avantageusement et selon l'invention, les moyens de chauffage 
direct sont aptes k porter les echantillons a une temperature sup6rieure k 400°C, et 
notamment superieure a 1100°C, voire superiexire a 1800°C, a chauffer les echantillons 

25 k une vitesse de chauffage sup6rieure k 300°C/min, voire superieure k 1000°C/min, et a 
refroidir les 6chantillons k une vitesse de refroidissement superieure k 100°C/min. Les 
moyens de chauffage direct sont de preference aptes k r6aliser des cycles thermiques 
comprenant chacun une 6tape de chauffage constitu6e dHme phase de montee en 
temperature d'une duree inferieure a 5 minutes et d'un palier k haute temperature dHine 

30 duree de Tordre de 60 minutes, et une etape de refroidissement constituee d'une phase 
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de descente en temp6rature dWe duree inferieure a 10 minu tes et dim palier k basse 
temperature d'une duree comprise entre 0 et 15 minutes. Les moyens de chauffage 
direct sont preferentiellement aptes a realiser plus de 3000 cycles thermiques 
successifs. 

5 Dans un mode de realisation preferentiel de 1'invention, le four 

comprend : 

- au moins N lampes a fort rayonnement telles que des lampes 

halogenes, 

- une chambre de reception des echantillons en une matiere 
10 thermique resistante transparente aux rayonnements des lampes (rayonnements visibles 

et/ou infrarouges et/ou ultraviolets selon la nature desdites lampes) ; en particulier, la 
chambre est en quartz de quality optique (une telle mati&re est transparente aux 
rayonnements visibles et chauffe peu sous l'effet de ces rayonnements) ; k noter que le 
terme "chambre 11 designe a la fois Tespace confine de reception des echantillons a 
15 rinterieur du four et la paroi (en quartz) delimitant cet espace, 

- une face interne peripherique reflective ayant une forme adaptee 
pour definir au moins N zones distinctes d'eclairement maximal a rinterieur de la 
chambre, a Templacement desquelles peuvent etre places les echantillons ; les termes 
"zone d'eclairement maximal" designent une zone de convergence des rayonnements 

20 emis par les lampes et reflechis par la face interne peripherique du four. 

Avantageusement et selon Tinvention, la face interne 
periph6rique du four forme au moins N portions d'ellipses agencees en etoile, chaque 
ellipse ayant un premier foyer exterieur a la chambre, dit foyer emissif, a remplacement 
duquel est agencee une lampe, et xm second foyer int6rieur a la chambre, dit foyer 

25 r6ceptif, a Templacement duquel peut etre plac6 un 6chantillon du mat^riau. Selon 
Tinvention, au moins N ellipses presentent des foyers receptifs distincts. La chambre et 
les foyers receptifs sont de pr6f<§rence situes est en partie centrale du four, et les foyers 
emissifs sont situ6s en partie p6riph6rique du four. La chambre pr6sente 
avantageusement des dimensions radiales r6duites, de preference juste suffisantes pour 

30 loger les 6chantillons. 
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De tels moyens de chauffage pr6sentent une flexibilit6 
avantageuse, et notamment des vitesses de chauffage et de refroidissement modulables 
a souhait, les vitesses de chauffage pouvant aisement depasser 300°C/min (et meme 
1000°C/min), les vitesses de refroidissement pouvant depasser 100°C/min. Us 

5 permettent, de plus, de porter les echantillons a des temp6ratures tres elev6es (de Tordre 
de 1800°C). lis offrent done la possibilit6 de realiser des cycles thermiques divers en 
fonction de la nature et de la destination du materiau teste, et de reproduire, dans la 
grande majorite des cas, des conditions thermiques similaires aux conditions reelles 
^utilisation du materiau. 

10 Avantageusement et selon Tinvention, chaque balance presente 

une erreur inferieure a 10 fig, et notamment de Tordre de 1 \ig. Avantageusement et 
selon Tinvention, chaque balance presente une derive inferieure a 10 fig/h, de 
preference inferieure a 1 jag/h, et notamment de l'ordre de 0,1 |ig/h. 

Avantageusement et selon Tinvention, les balances sont montees 

15 sur un meme plateau support. Elles sont de preference agencees au-dessus du four, et 
comprennent chacune : 

- un fleau, 

- des moyens de mesure d*un deplacement ou d'une force subi(e) 

par le fleau, 

20 -une tige de suspension en alumine qui s'etend sensiblement 

verticalement et presente une extremite inferieure munie d'un crochet en platine pour 
Taccrochage dHm 6chantillon et vine extremite sup^rieure articulee ou fixee a une 
extremite longitudinale du fleau. Cette derniere est dite extremite de mesure du fl6au ; 
Tautre extremity longitudinale du fleau est dite extr6mit6 de calibrage. 

25 Comme explique prec6demment, les balances sont 

avantageusement agencees en etoile pour permettre de placer les echantillons dans une 
chambre centrale de dimensions radiales rdduites, dans laquelle il est aise de r6aliser 
ime atmosphere controlee homogfene, k moindre coflt (utilisation de faible quantite de 
gaz, 6conomie d'6nergie pour la r6alisation du vide k Tinterieur de la chambre ou 

30 rintroduction et Textraction de gaz...). Les fl6aux, qui pr6sentent des dimensions 
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longitudinales superieures aux dimensions radiales de la chambre, sont ainsi de 
preference disposes en etoile : le fl6au de chaque balance s'etend sensiblement selon 
une direction radiale, par exemple paralieie a l'axe dhrne ellipse du four, de sorte que 
son extr6mite de mesure surplombe la partie centrale du four et done que la tige de 

5 suspension que cette extr&nite porte s'etende en partie centrale du dispositif au niveau 
d ! un foyer receptif (rextr6mite de calibrage du fleau etant en partie p6ripherique). 

Les moyens de mesure d f au moins une balance, et de preference 
de chaque balance, comprennent une cellule de pesee electronique sur laquelle repose 
et est fix6 le fl6au. En variante, le fleau repose sur un couteau fixe, sur lequel il peut 

10 osciller librement, et les moyens de mesure comprennent des moyens opto&ectroniques 
de mesure de d6placement d'un point du fl6au. 

Les tiges de suspension sont eventuellement du type capillaire, 
e'est-a-dire creuse, k deux canaux pour permettre le passage de fils thermocouples tels 
que des fils thermocouples du type S (platine / platine rodhie). 

15 En variante, le dispositif comprend des moyens de support d'au 

moins un morceau de materiau (de meme nature que le materiau teste), dit temoin, 
lesquels moyens de support sont adaptes pour maintenir le temoin a proximit6 
imm6diate dHm 6chantillon, de preference en dessous de celui-ci et sur un foyer 
r6ceptif, et sont dot6s de moyens de mesure de la temp6rature a rint&ieur du temoin. 

20 Ces moyens de mesure de temperature comprennent par exemple des fils 
thermocouples aboutissant a l f interieur du t6moin. Contrairement au mode de 
realisation precedent, les fils thermocouples mesurent ici precisement la temp6rature du 
mat6riau, au sein du t6moin, et non la temperature regnant a proximit6 dhm 6chantillon. 
Or, en pr6sence des moyens de chauffage direct selon Tinvention, il n'est pas rare 

25 d'obtenir xm 6cart de temperature d'une (voire plusieurs) centaine de degr6s Celcius 
entre le materiau et Tatmosphere imm6diatement environnante. Ce dernier mode de 
realisation offre done une estimation plus fiable de la temperature des echantillons 
testes (en mesurant la temperature du t6moin), et permet xm contr61e plus precis des 
moyens de chauffage en vue de r6aliser les cycles de temperature tels qu'ils ont 6t6 

30 predetermines. En outre, la presence de fils thermocouples dans les tiges de suspension 
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des echantillons peut entrainer des perturbations non negligeables dans les mesures de 
poids des echantillons, perturbations qu'il convient d'6valuer et de prendre en compte. 
^utilisation d*un temoin agenc6 en dessons et a proximity d'un echantillon permet de 
s'affranchir de ce probleme. 

5 Avantageusement et selon l'invention, le dispositif comprend des 

moyens de support de N temoins, adaptes pour maintenir un temoin en dessous de 
chaque echantillon, sur son foyer receptif, et dotes de moyens (fils thermocouples 
aboutissant k Tinterieur du temoin) de mesure independante de la temperature de 
chacun des temoins. H est ainsi possible de reguler la temperature de chaque 

10 echantillon de fa9on independante, en contrdlant chaque lampe de fa9on independante. 

Le four est monte couUssant selon une direction sensiblement 
verticale entre une position basse de preparation, dans laquelle il est situe en dessous de 
rextr6mit6 inferieure des tiges de suspension pour permettre Taccrochage et/ou le retrait 
des echantillons, et une position haute de test, dans laquelle rextr6mit6 inferieure des 

15 tiges de suspension (et les eventuels echantillons qui y sont accroches) s'etend(ent) a 
Tinterieur de la chambre du four, en vue de la mise en oeuvre d f un test, 

Avantageusement et selon l'invention, les moyens de confinement 

comprennent : 

-une cloche superieure de protection adapt6e pour coiffer 
20 Tensemble des balances et pour etre fix6e de fa9on amovible et hermetique sur le 
plateau support, 

- une colonne de conjQnement entre le plateau support et le four, 
adaptee pour realiser, d'une part, im raccordement hermetique et amovible, permettant 
le passage et le confinement des tiges de suspension, entre le plateau support et la 

25 chambre du four, et, d'autre part, un raccordement herm6tique et de pr6f6rence 
amovible k des moyens de generation de Tatmosphere gazeuse contr616e. La colonne 
comprend k cette fin divers branchements, et notamment xm branchement pour son 
raccordement (hermetique et de pr6f6rence amovible) k une pompe k vide, un 
branchement pour son raccordement (herm6tique et de preference amovible) a un 

30 conduit d f arriv6e de gaz, et un branchement pour son raccordement k une soupape de 
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s<§curite. Outre la pompe a vide et le conduit d , arriv6e de gaz destine a alimenter la 
chambre du four, les moyens de generation de Tatmosphere gazeuse controlee 
comprennent egalement un conduit de sortie de gaz s'ouvrant sur une face inferieure de 
la chambre du four, permettant de g6nerer une circulation gazeuse h Tinterieur de ladite 
5 chambre depuis le conduit d'arriv6e vers le conduit de sortie de gaz, 

- des moyens de limitation des echanges gazeux et des echanges 
thermiques entre le four et les moyens de pesee. Avantageusement et selon Tinvention, 
ces moyens de limitation des echanges gazeux et thermiques comprennent une pluralite 
de plateaux superposes et distants, integr6s dans la colonne de confinement au-dessus 
10 des branchements de celle-ci, lesdits plateaux d61imitant une pluralite de chambres de 
refroidissement successives. Chaque plateau est perc6 de N lumieres pour le passage 
des tiges de suspension ; il pr6sente de preference des faces faiblement 6missives. Ces 
moyens limitent avantageusement, d'une part, les echanges thermiques entre le four et 
les moyens de pesee, de sorte que la temperature regnant sous la cloche de protection 
15 reste voisine de la temperature ambiante (20°C) et que les divers instruments de mesure 
(notamment electroniques) sont preserves. Hs limitent, d'autre part, les courants gazeux 
(notamment dorigine thermique) entre le four et les moyens de pesee susceptibles de 
g6nerer des efforts sur les instruments de pes6e et d'influer sur les mesures. 

La cloche de protection, le plateau support, la colonne de 
20 confinement et la chambre du four forment ainsi une enceinte confinee a atmosphere 
controtee, a Tinterieur de laquelle regne une meme et unique pression (mais des 
temperatures differentes). En effet, les moyens de limitation des echanges gazeux et 
thermiques selon Tinvention autorisent avantageusement des echanges gazeux de faible 
flux entre le four et les moyens de pes6e, permettant d'equilibrer les pressions entre ces 
25 deux parties du dispositif. Un cloisonnement hermetique de ces deux parties aurait pour 
cons6quence n6faste de generer des differences de pression susceptibles de fausser les 
mesures de poids des echantillons. 

Avantageusement et selon Tinvention, chaque balance comprend 
egalement un contrepoids, de preference en un materiau inerte (vis-a-vis des 
30 atmospheres gazeuses des differents tests k effectuer), fixe k l f extr6mite de calibrage du 
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fleau de fa9on k etre suspendu a rinterieur de la cloche de protection. Ce contrepoids 
reste de fa9on permanente, dhin test a Tautre, a rinterieur de ladite cloche, dans un 
environnement confin6. En debut de test, pour chaque echantillon accroche k une tige 
de suspension, on rajoute avantageusement sur ladite tige (qui comprend pour ce faire 
5 un crochet adapte en platine) une tare en un mat6riau inerte, choisie de fa9on k r6gler la 
balance sur le z6ro (ce qui confere une plus grande precision aux mesures de poids). Le 
reglage de la balance s'effectue ainsi sans qu'il ne soit n6cessaire d'ouvrir la cloche de 
protection. On 6vite ainsi de perturber les instruments presents sous la cloche et de 
polluer (par des poussi&res, gaz indesirables...) Tatmosphere au sein la cloche. La 
10 pr6cision et la fiabilite du test en sont augment6es, et le temps ^immobilisation du 
dispositif entre deux tests est consid&rablement reduit. 

Avantageusement et selon l'invention, le four comprend un 
syst&me de regulation en temperature du type PID (Proportionnel Integral D6riv6) ou 
du type predictif et/ou auto-adaptatif. Un tel regulateur tient compte de Involution 
15 passee et future pour commander les moyens de chauffage en temps reel. 

Par ailleurs, les moyens de regulation en temperature du four sont 
avantageusement adaptes pour controler independamment chaque lampe, notamment en 
fonction des resultats de mesure de la temperature des 6chantillons ou des t6moins. 

L'invention concerne 6galement xm procede et un dispositif de 
20 test par thermogravimetrie, caracterises en combinaison par tout ou partie des 
caracteristiques mentionnees ci-dessus et ci-aprds. 

D'autres buts, caract6ristiques et avantages de Tinvention 
apparaitront a la lecture de la description suivante qui se refere aux figures annexees 
repr6sentant des modes de r6alisation pr6fi6rentiels de Tinvention doxmes uniquement k 
25 titre d'exemples non limitatifs, et dans lesquelles : 

-la figure 1 est une vue en perspective schematique d'un 
dispositif de test par thermogravimetrie selon Tinvention, 

- la figure 2 est une coupe verticale schematique d'une partie d f un 
dispositif de test par thermogravimetrie selon l'invention, 
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- la figure 3 est une vue en perspective schematique de moyens de 
pesee selon Tinvention, 

- la figure 4 est une coupe horizontale schematique d'un four 

selon Tinvention, 

5 - la figure 5 est une coupe verticale schematique des moyens, 

selon Tinvention, de limitation d'echanges gazeux et thermiques entre le four et les 
moyens de pesee, 

- la figure 6 est une coupe verticale schematique d'une partie d'un 
autre dispositif de test par thermogravimetrie selon Tinvention. 

10 Le dispositif illustre a la figure 1 comprend un bati 1 forme de 

quatre montants 2 et de divers traverses et plateau assurant la rigidite du bati. Les 
montants 2 comprennent a leurs pieds des moyens absorbants (non representes) adapts 
pour absorber les eventuels chocs ou vibrations transmis au dispositif par le sol en vue 
d'eviter toute perturbation des mesures. Le bati comprend egalement un plateau 3 

15 support des moyens de pesee, sur lequel sont fixees plusieurs balances. 

Le dispositif illustre comprend un four 4 (voir egalement figure 
4), montee coulissant sin: deux rails 5 de guidage verticaux. A cette fin, le four 
comprend deux paires de paliers lateraux 17 fixes sur son corps sensiblement 
cylindrique. Le four 4 est associ6, par Tintermediaire de deux poulies 47 fixees sous le 

20 plateau support 3, a deux contrepoids 46 permettant d'une part, de faciliter les 
manoeuvres de coulissement du four et, d'autre part, de maintenir le four en equilibre 
quelle que soit sa position le long des rails de guidage 5. Le four est notamment 
manoeuvre entre une position basse de preparation permettant Tacces aux echantillons 
10 et une position haute de test telle qu'illustree aux figures 1 et 2, dans laquelle il est 

25 accoupl6 de fa9on hermetique k une colonne de confinement 7. 

Le four 4, illustre. k la figure 4, pr6sente une forme globale 
cylindrique et une face interne 12 formant six portions d'ellipses (dans tout plan de 
coupe horizontal), dont les grands axes respectifs s'6tendent sensiblement selon des 
rayons du cylindre regulierement espac6s, de fa9on k d6finir les branches d\me 6toile. 
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En d'autres termes, le four presente une symetrie de revolution modulo 60°, autour d f un 
axe longitudinal du four (correspondant 6galement k un axe central du dispositif). 

A Templaceinent du foyer 13 de chaque ellipse (foyer de l'ellipse 
le plus eloigne du centre du four) est agenc6 une lampe 11 du type lampe halogene. Le 

5 foyer 13 est dit foyer emissif. Chaque lampe 11 est reli6e par des douilles 15 et des 
cables 52 a des moyens d'alimentation eiectrique et de controle (non represent6s) 
comprenant des moyens de regulation du signal d'alimentation du type PID, en vue 
d'une regulation en temperature du four (regulation de Tintensite lumineuse des lampes 
-par regulation de 1'intensite eiectrique delivree aux lampes- et done de la temperature 

10 des echantillons). 

L'autre foyer de Tellipse, reference 14, est destine k recevoir un 
echantillon de materiau. Les rayons emis par une lampe 1 1 sont, selon leur direction 
demission, soit emis directement en direction du foyer receptif 14 (et de rediantillon) 
de la portion d'ellipse associee a ladite lampe, soit refiechis par ladite portion d'ellipse 

15 en direction du foyer receptif 14 et de rechantillon de cette ellipse, soit refiechis par 
une autre portion d'ellipse en direction d*un autre foyer, sur un autre echantillon. Ainsi, 
la totalite des rayons emis par les six lampes 11 converge vers les six foyers receptifs 
14. L'emplacement de chaque foyer 14 definit, sur toute la hauteur des lampes, une 
zone d'eclairement maximal oh convergent les rayons emis par les lampes 1 1 . 

20 Les six ellipses presentent des foyers receptifs distincts, de sorte 

que le four peut accueillir six echantillons simultanement Chaque echantillon est 
chauffe par Tensemble des lampes 11 et, de fa9on plus negligeable, par les 
rayonnements emis par les autres echantillons chauds. II est possible d'ajuster la 
temperature dun echantillon 10 de fa9on precise en regulant Tintensite lumineuse d f une 

25 seule des lampes 11, et notamment de celle situ6e sur la meme ellipse, cette regulation 
devant toutefois tenir compte de Tintensite lumineuse des autres lampes k cet instant. 

Le four comprend egalement une chambre 9 en quartz de qualite 
optique, qui definit Tespace interne du four destine a recevoir les echantillons et k 
Tinterieur duquel est r6alisee Tatmosphere controiee. 



WO 2004/068102 PCT7FR2004/000090 

24 

Le dispositif comprend egalement des moyens de pes6e 6 
comportant six balances 38 indSpendantes, agenc6es en 6toile sur le plateau support 3 
au dessus du four 4, tel qu'illustre a la figure 3. Les moyens de pesee presentent done, a 
Tinstar du four, une symetrie de revolution modulo 60°. 

5 Chaque balance comprend un fleau 39 s'etendant radialement au 

dessus dHnie ellipse du four 4, fix6 sur une cellule electronique de pes6e 40 int6gree 
dans un boitier electronique 53. La cellule 40 est une cellule connue en soi (elle ne sera 
done ni d6crite ni repr6sentee en detail dans le present brevet), apte a mesurer un poids 
total (fleau 39, tige de suspension 41, echantillon 10, et eventuel contrepoids destine a 

10 equilibrer le fleau) inferieur a 80 g avec une erreur de 10 p,g, y compris lorsqu'elle subit 
un couple (notamment en Tabsence de contrepoids...)- Une telle cellule est notamment 
commercialism sous la marque SARTORIUS®. 

A son extremity longitudinale centrale 45, dite extremity de 
mesure, le fleau 39 porte une tige de suspension 41. La tige presente une longueur 

15 adaptee pour que, lorsque le four est en position de test, verrouille sur la colonne de 
confinement 7, son extremite inferieure munie d'un echantillon 10 se situe k une 
hauteur mediane du four 4. A son extremite inferieure, la tige 41 comporte un crochet 
49 par lequel est accroche un echantillon 10. La tige 41, realisee de pr6ference en 
alumine, comporte de plus deux canaux longitudinaux recevant des fils thermocouples 

20 48 rehes aux moyens de regulation PID du four. Lesdits fils traversent la tige de 
suspension jusqu ? & son extremite inferieure, d'ou ils ressortent a proximite de 
l ! 6chantillon 1 0 pour mesurer la temperature y regnant. 

Chaque balance comprend egalement une double but6e 50 fixe 
permettant de limiter, dans les deux sens, le debattement angulaire du fleau 39, afin 

25 d'eviter tout risque d'endommager la cellule de pes6e 40 lors des manipulations du 
dispositif, et notamment lors de Taccrochage d'un Echantillon k la tige de suspension 41 
ou de son retrait. 

Les six balances sont recouvertes, en fonctionnement, d'une 
meme et unique cloche 8, destin6e k les isoler de Tenvironnement ambiant. La cloche 8 
30 est fix6e sur le plateau support 3 au moyen d'une bride de fixation p6riph6rique 54. La 
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bride comprend une gorge inferieure de r6ception dhiti joint etanche 42, et une pluralite 
d'alesages adaptes pour recevoir chacun une tige filetee 43 saillant du plateau support 3. 
A chaque tige 43 est associe un ecrou en vue de mainteiiir la cloche fermement plaqu6e 
contre le plateau support. 

5 Le dispositif comprend egalement une colonne de confinement 7 

en deux portions : une portion superieure 18, dite portion d'isolation, integrant des 
moyens de limitation des echanges gazeux et thermiques entre le four et les balances, et 
une portion inferieure 19, dite portion de branchement, integrant des branchements 
pour le raccordement aux moyens de generation de l'atmosphere gazeuse controlee. La 

10 portion superieure desolation 18 est fix6e de fa?on hermStique au plateau support 3, par 
une bride 23 vissee sur la face inferieure dudit plateau et munie d f un joint etanche. La 
portion inferieure de branchement 19 est fixee, a son extremite superieure, a l'extremite 
inferieure de la portion desolation 18, au moyen d'une bride de serrage 21 a pans 
coniques permettant de plaquer Tun contre l'autre les bords en regard desdites portions, 

15 entre lesquels est interpose un joint etanche 20. L'extremite inferieure de la portion de 
branchement 19 est fixee de fa9on similaire, au moyen d'une bride de serrage 26 et d'un 
joint etanche, a un col de fixation 24 du four, lorsque le four est en position de test. A 
Tissue d'un test, la bride de fixation 26 est retiree pour autoriser le coulissement du four 
vers le bas et l'acces aux echantillons. 

20 La portion inferieure 19 comprend un premier branchement 29 

pour le raccordement d f un conduit 28 d'arrivee de gaz, un deuxieme branchement 31 
pour le raccordement d'un conduit 30 d'une pompe a vide (non representee), un 
troisieme branchement debouchant sur une soupape de securite 32 (voir figure 1), et un 
quatrteme branchement prevu en cas de nScessite pour le raccordement d'un autre 

25 appareil (seconde arriv6e de gaz, appareil de mesure...). Lesdits branchements sont 
r6alis6s par tous moyens adaptes permettant d'obtenir im raccordement hermetique et 
6ventuellement amovible de l'appareil concerne k la colonne de confinement 7. 

La portion supdrieure d'isolation 18, illustree a la figure 5, 
comprend un conduit cylindrique muni d'ailettes exterieures transversales 37 pour son 

30 refroidissement (ces ailettes limitent les 6changes thermiques par conduction dans la 
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paroi du conduit et augmente la surface d f 6cliange par rayonnement avec l'atmosphere 
ambiante), et une s6rie de plateaux int6rieurs 34, dont la surface correspond k la section 
interne du conduit cylindrique et qui sont s6par6s par des bagues 36, Les plateaux 34 et 
bagues 36 sont empil6s sur un 6paulement 33 du conduit. Chaque plateau 34 presente 

5 six lumieres 35 pour le passage des tiges de suspension 41. Durant les etapes de 
chauffage et au moins une partie des Stapes de refroidissement du test cyclique, les gaz 
presents dans la chambre 9 du four ont une temperature superieure a celle des gaz 
presents sous la cloche 8. lis remontent done, par la colonne de confinement 7, vers les 
moyens de pesee. La presence des plateaux 34 permet de limiter les phenomenes de 

10 convection -susceptibles de perturber les mesures des balances- entre le four et 
Tenceinte dans laquelle sont agencies les balances, tout en autorisant des ^changes 
gazeux de faible flux entre ledit four et ladite enceinte de fa9on k obtenir une pression 
sensiblement identique entre ces deux parties du dispositif (une difference de pression 
agirait sur les balances et fausserait les mesures). Elle permet egalement de refroidir les 

15 gaz provenant du four et s'echappant vers les moyens de pesee : deux plateaux 
successifs forment en effet une chambre 55 de refroidissement, dans laquelle les gaz 
provenant du four 4 penetrant par les lumi&res 35 et se detendent Les plateaux 34 
prSsentent de preference des faces faiblement emissives en vue de reduire egalement 
les echanges thermiques par rayonnement survenant entre deux plateaux cons6cutifs. 

20 L'utilisation d'une pluralite de tels plateaux permet d'isoler thermiquement, de fa9on 
efficace et dans un encombrement reduit, Tatmosphere r6gnant sous la cloche 8 de celle 
du four 4. Le dispositif comprend egalement, de fa9on facultative, un bouchon 51 perc6 
de six lumieres pour le passage des tiges 41, qui vient obturer une lumiere centrale du 
plateau support 3. 

25 Selon Tinvention, le dispositif illustr6 est utilis6 comme suit : 

-le four est plac6 en position basse en vue de permettre 
Taccrochage d'echantillons 10 aux tiges de suspension 41 ; k noter qu'il est possible 
d'accrocher plusieurs echantillons k une mSme tige dans la limite des capacites de la 
balance, mais que cela n'est pas souhaitable dans la mesure oi la precision de mesure 

30 obtenue est gen6ralement moins bonne, 
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-on fait coulisser le four jusqu'^ sa position de test, et on 
accouple le four k la colonne 7 de fa9on hermetique, au moyen de la bride de serrage 

26 ; la chambre 9 du four, la colonne de confinement 7, le plateau support 3 et la cloche 
8 forment alors une enceinte confinee a atmosphere contr616e, 

5 - on g6nere une atmosphere au sein de cette enceinte : selon le 

materiau test6, on realise le vide k l'interieur de Tenceinte au moyen de la pompe a vide 
et/ou on introduit un gaz, corrosif par exemple, dans Tenceinte par le conduit d'arrivee 
de gaz 28 ; cette introduction peut etre realisee bulle a bulle si une trbs faible pression 
(vide primaire ou secondaire) est souhaitSe a rinterieur de Tenceinte (et a et6 realisee au 

10 moyen de la pompe a vide) ; le gaz introduit est evacue par le conduit de sortie de gaz 

27 en partie inferieure de la chambre 9 du four ; 

-on soumet les 6chantillons k des cycles thermiques 
predetermines tels que definis plus haut : Tintensite electrique delivree aux lampes 1 1 
est ajustee en temps r6el par les moyens de regulation PID en fonction des cycles 

15 thermiques programmes et de la temp6rature r6elle des echantillons telle que mesuree 
par les thermocouples 48 ; la regulation peut etre effectuee sur chaque lampe 
independamment ou sur plusieurs lampes conjointement ; Tatmosphere generee est 
controlee tout au long du test, k chaque instant, et il est possible de modifier 
ratmosph&re generee (en terme de pression et/ou de composition chimique) au cours du 

20 test, et notamment d'un cycle a un autre ou au cours d f un meme cycle, voire de chaque 
cycle ; 

- durant chaque cycle thermique, le poids de chaque echantillon 
10 tel que mesure par la balance 38 associee est enregistre (dans une memoire des 
moyens informatiques de controle desdites balances, non representes) en continu au 
25 moins durant le palier a haute temp6rature, voire en continu pendant toute la duree du 
test. 

A Tissue du test (par exemple au bout de 3000 cycles 
consecutifs), le four est dissoci6 de la colonne de confinement 7 et est deplac6 jusqu'a 
une position de preparation en vue du retrait des echantillons. 
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Les mesures de poids enregistrees sont transmises a des moyens 
informatiques de traitement (integr6s ou non au dispositif) en vue de leur presentation, 
sous forme de graphiques notamment (tel qu'un graphique rapportant la variation de 
masse Am dHin 6chantillon en fonction du temps), et/ou de leitr analyse et/ou de leur 

5 application a des moyens logiciels de simulation. 

La figure 6 illustre une variante des moyens de pes6e et des 
moyens de controle et de regulation du four. Chaque balance 6 comprend un 
contrepoids 56 permanent accroch6 k l f extr6mite longitudinale 44 du fleau, opposee k 
son extr6mite de mesure 45 et dite extremite de calibrage, k TintSrieur de la cloche de 

10 protection 8. Ce contrepoids est choisi en un mat6riau inerte et d f un poids legferement 
superieur au poids typique d'un 6chantillon. 

Avant le demarrage d'un test, le fl6au est 6quilibr6 de fa9on k 
regler la balance sur le zero, au moyen d'une tare 59 accrochee sur la tige de suspension 
41. Par cette operation, on obtient une meilleure fiabilite dans les mesures de poids, la 

15 balance ne subissant pas de couple susceptible de nuire a la precision des mesures. La 
tare 59 est choisie en un materiau inerte de fagon a presenter un poids constant tout au 
long du test. Le crochet de reception de la tare est situ6 en dessous de la colonne de 
confinement 7 pour pouvoir etre accessible lorsque le four est en position basse de 
preparation. 

20 Ainsi, il n'est pas necessaire de retirer la cloche de protection 8 ou 

d'ouvrir la colonne de confinement 7 pour proceder a Tequilibrage de la balance avant 
un test. Le volume renfermant les instruments de mesure de poids reste done confine 
entre deux tests. Ce confinement n'est pas totalement hermetique puisque des echanges 
de gaz de faibles flux avec Texterieur peuvent survenir par les lumieres 35 de passage 

25 des tiges de suspension 41 . Mais il est suffisant pour proteger les instruments de mesure 
39, 40, 53.... des poussi&res et de tout choc thermique ou de toute variation brutale de 
pression, qui pourraient les endommager. Ce qui concoure k la perennitt de ces 
instruments, particuliferement sensibles et firagiles, et garantit la fiabilite des mesures de 
poids tests apr6s tests. 
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Par ailleurs, le dispositif illustre a la figure 6 presente six tiges 60 
rigides pour le support de six t6moins 57. Les temoins 57 sont des morceaux realises 
dans le meme materiau que les echantillons k tester ou dans un materiau presentant des 
propri6t6s thermiques identiques (capacite, conductivit6 absorptivite, emissivite..., les 

5 echantillons et les temoins devant presenter sensiblement la m§me temperature s'ils 
sont soumis a la meme energie radiative). 

Chaque tige de support 60 s'etend k Taplomb d'une tige de 
suspension 41, de fa<?on h permettre de placer un temoin 57 en dessous et a proximite 
immediate dhin echantillon 10, sur un foyer receptif 14 du four. Le temoin est done 

10 soumis strictement au meme rayonnement que l f 6cliantillon qui le surplombe. Les 
temp6ratures du t6moin et de Techantillon sont done identiques. 

Chaque tige de support 60 est creuse, de fa9on a pouvoir 
accueillir des fils thermocouples 58, qui traversent le fond du four de mani£re 
hermetique pour 6tre relies aux moyens de regulation PID du four. Les tiges 41 de 

15 suspension des echantillons sont done depourvues de fils thermocouples, ce qui 
contribue encore k une plus grande precision des mesures de poids. 

L'extremite de mesure de chaque fils thermocouples 58 est 
encastree a l f int6rieur du t6moin 57 dans une encoche correspondante menagee a cette 
fin, de sorte que la temperature detectee correspond exactement h la temperature du 

20 materiau (du temoin et de rechantillon) et non a la temperature de Tatmosphere a 
proximity d'un echantillon. II est ainsi possible de controler avec precision les moyens 
de chauffage en vue de la realisation des cycles programmes. 

L'invention peut faire Tobjet de nombreuses variantes par rapport 
aux modes de realisation repr6sentes et decrits. 

25 En particulier, le nombre N d f echantillons testes simultanement 

n'est pas limite au nombre six (tel qu'illustre). Ce nombre est cependant dicte par 
Tutilisation que Ton souhaite faire du dispositif (tests d'etude, de recherche, de 
validation industrielle, etudes statistiques...), Tencombrement maximal dont on dispose 
pour loger le dispositif et Tencombrement des balances utilisees. De part son 
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architecture globale en etoile, le dispositif selon Tinvention tel qu'illustre est 
particulierement compact. 

D'autre part, le type de balance utilis6 n'est pas limite a celui 
represents (balance a cellule electronique de pesee, a moyens optoelectroniques ou 

5 magnetiques de mesure du deplacement du fleau, etc.), et un meme dispositif peut 
integrer des balances de type divers. 

La precision requise pour chaque balance depend de la nature du 
materiau teste et des conditions environnementales et thermiques de test. Une erreur 
inferieure k 100 jag permet de realiser une grande majorite de tests ; une erreur 

10 inferieure a 10 jug convient aux tests les plus pointus (tels que les tests d'oxydation de 
superalliages pour Ta6ronautique). 

Par ailleurs, les moyens de mesure de la temperature du four et 
des echantillons ne sont pas limites k ceux illustres. Le dispositif peut comprendre un 
conduit central pour le passage de fils thermocouples s'etendant entre le plateau support 

15 des balances et la chambre du four, au milieu des tiges de suspension, et traversant les 
plateaux desolation 34. En variante, des capteurs de temperature munis de moyens de 
transmission de donnees sans fils sont agences dans la chambre du four, a proximite 
immediate des echantillons. En variante, Fun des echantillons est utilis6 k titre de 
t6moin de temperature : il est accroche a une tige de suspension (telle que 41) traversee 

20 de fils thermocouples (les autres tiges de suspension etant dqpourvues de 
thermocouples) ; et les mesures de poids ou de variations de poids de cet echantillon ne 
sont pas prises en compte dans les etudes ulterieures. En variante, Tunique tige 
incorporant des thermocouples est laissee libre (elle ne porte aucim echantillon). 



25 
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REVENDICATIONS 

1/ Procede de test par thermogravimetrie du comportement 
dhin materiau solide en presence d'une atmosphere gazeuse controlee, caracterise en ce 
5 que : 

- on place une pluralite d'6chantillons (10) en presence de ladite 
atmosphere gazeuse au sein d'un meme four (4) a atmosphere controlee, 

- on associe chaque echantillon a une balance (38), qui lui est 
propre, d'erreur inferieure a 100 jxg, 

10 -on soumet les echantillons (10) a des cycles thermiques 

successifs predetermines comprenant chacun une etape de chauffage, durant laquelle on 
chauffe directement les echantillons, et une 6tape de refroidissement, durant laquelle on 
ne chauffe pas les echantillons, 

- on mesure et on enregistre le poids de chaque echantillon de 
15 fagon independante, en continu au moins durant une periode predetermine au cours de 

l'etape de chauffage de chaque cycle thermique. 

21 Procede selon la revindication 1, caracterise en ce que 

Ton mesure et on enregistre le poids de chaque echantillon (10) en continu au moins 

durant un palier a haute temperature de l'etape de chauffage de chaque cycle thermique. 
20 3/ Proc6de selon Tune des revindications 1 ou 2, caracterise 

en ce que, a chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons (10) de sorte que leur 

temperature soit comprise entre 400°C et 1800°C au moins durant un palier a haute 

temperature de Tetape de chauffage. 

4/ Procede selon Tune des revendications 1 & 3, caracterise 
25 en ce que, k chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons (10) de sorte que leur 

temperature soit sup6rieure k 1 100°C au moins durant un palier a haute temperature de 

retape de chauffage. 

5/ Proc6de selon Tune des revendications 1 & 4, caracterise 
en ce que, h chaque cycle thermique, on chauffe les echantillons (10) k une vitesse de 
30 chauffage superiexire^ 3 00°C/min. 
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6/ Proc6de selon l'une des revendications 1 a 5, caracterise 
en ce que, k chaque cycle thermique, on refroidit les echantillons (10) k line vitesse de 
refroidissement superieure a 100°C/min. 

II Procede selon Tune des revendications 1 a 6, caracterise 
5 en ce que Ton soumet les echantillons (10) a des cycles thermiques comprenant chacun 
une etape de chauffage constituee d'une phase de montee en temperature d'une duree 
inferieure a 5 minutes et d'un palier a haute temperature d'une duree de l'ordre de 
60 minutes, et une etape de refroidissement constituee dune phase de descente en 
temperature dune duree inferieure a 10 minutes et dun palier a basse temperature d'une 
10 duree comprise entre 0 et 15 minutes. 

8/ Proc6de selon Tune des revendications 1 a 7, caracterise 
en ce que Ton soumet les echantillons (10) a un nombre de cycles thermiques successifs 
compris entre 10 et 3000. 

91 Dispositif de test, par thennogravimetrie, du 
15 comportement d'un materiau solide en presence d'une atmosphere gazeuse controlee, 
comprenant : 

- un four (4) a atmosphere gazeuse controlee, 

- des moyens de pes6e (6) du materiau plac6 dans le four, 
presentant une erreur inferieure a 100 \ig, 

20 - des moyens de confinement (7, 8, 34) adaptes pour limiter les 

eventuelles perturbations subies par les moyens de pesee du fait de l'environnement 
ext6rieur au dispositif et/ou de l'atmosphere gazeuse contrdlee, 
caracterise en ce que : 

- le four (4) est adapte pour recevoir un nombre N strictement 
25 superieur a 1 d'6chantillons (10) du mat6riau, 

-le four comprend des moyens (11) de chauffage direct des 
echantillons, aptes k soumettre les 6chantillons k des cycles thermiques successifs 
predetermines comprenant chacun une 6tape de chauffage, durant laquelle les 
echantillons sont chauffes, et une etape de refroidissement, durant laquelle les 
30 echantillons ne sont pas chauffes, 
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-les moyens de pesee comprennent N balances (38) 
independantes d'erreur inferieure a 100 ng, chaque balance etant apte a mesnrer et 
enregistrer le poids d*un echantillon en continu au moins durant une p6riode 
pred6termin6e au cours de l'etape de chauffage de chaque cycle Ihermique, 
5 - le dispositif presente une architecture globale en etoile. 

10/ Dispositif selon la revendication 9, caracteris6 en ce que 
chaque balance (38) est apte a mesurer et enregistrer le poids d'un echantillon (10) en 
continu au moins durant un palier a haute temperature de l'etape de chauffage de 
chaque cycle thermique. 
10 11/ Dispositif selon Tune des revendications 9 ou 10, 

caract6ris6 en ce qu'il pr6sente une architecture globale en etoile, dans laquelle au 
moins les balances sont dispos6es en etoile. 

12/ Dispositif selon la revendication 11, caract6ris6 en ce 
que son architecture en etoile est adaptee pour recevoir les echantillons a proximite les 
15 uns des autres en une partie centrale du four. 

13/ Dispositif selon rune des revendications 9 a 12, 
caracterise en ce que les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a porter les 
echantillons a une temperature superieure a 1 100°C. 

14/ Dispositif selon Tune des revendications 9 k 13, 
20 caracterise en ce que les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a chauffer les 
Echantillons k une vitesse de chauffage superieure a 300°C/min. 

15/ Dispositif selon Time des revendications 9 k 14, 
caracterise en ce que les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a refroidir les 
Echantillons a une vitesse de refroidissement supdrieure a 100°C/min. 
25 16/ Dispositif selon rune des revendications 9 k 15, 

caracteris6 en ce que les moyens (11) de chauffage direct sont aptes a rEaliser des 
cycles thermiques comprenant chacun une etape de chauffage constituee d'une phase de 
mont6e en temperature d'xme dur6e infdriexire k 5 minutes et d ! un palier a haute 
temperature dhme dur6e de Tordre de 60 minutes, et une 6tape de refroidissement 
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constituee dhine phase de descente en temperature dhane dur6e inf6rieure a 10 minutes 
et d'un palier a basse temperature d'une duree comprise entre 0 et 15 minutes. 

17/ Dispositif selon Tune des revendications 9 k 16, 
caracteris6 en ce que les moyens (1 1) de chauffage direct sont aptes a realiser plus de 
5 3000 cycles thermiques successifs. 

18/ Dispositif selon Time des revendications 9 k 17, 
caracterise en ce que le four comprend au moins N lampes (1 1) a fort rayonnement, une 
chambre (9) de reception des echantillons en une mattere thermique resistante 
transparente aux rayonnements des lampes, et une face interne (12) periph6rique 
10 reflective ayant une forme adapt6e pour definir au moins N zones distinctes 
d f 6clairement maximal a l'int&rieur de la chambre, k l'emplacement desquelles peuvent 
etre places les echantillons. 

19/ Dispositif selon la revendication 18, caracteris6 en ce 
que la face interne peripherique (12) du four forme au moins N portions d'ellipses 
15 agencees en etoile, chaque ellipse ayant un premier foyer (13) exterieur a la chambre 
(9), dit foyer 6missif, a l'emplacement duquel est agencee une lampe, et un second foyer 
(14) interieur a la chambre, dit foyer receptif, a l'emplacement duquel peut etre place un 
echantillon, au moins N desdites ellipses presentant des foyers rSceptifs distincts. 

20/ Dispositif selon les revendications 12 et 19, caracterise 
20 en ce que la chambre (9) et les foyers receptifs (14) sont situes en partie centrale du 
four et les foyers 6missifs (13) sont situes en partie peripherique du four, et en ce que la 
chambre (9) presente des dimensions radiales reduites. 

21/ Dispositif selon les revendications 9 a 20, caracterise en 
ce que chaque balance (38) presente une erreur inferieure k 10 \xg. 
25 22/ Dispositif selon Tune des revendications 9 a 21, 

caracteris6 en ce que chaque balance (38) presente une derive inf6rieure k ljtg/h. 

23/ Dispositif selon Tune des revendications 9 k 22, 
caracterise en ce que les balances (38) sont montees sur un meme plateau support (3). 

24/ Dispositif selon Time des revendications 9 k 23, 
30 caract6ris6 en ce que les balances (38) sont agencies au-dessus du four et comprennent 
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chacune un fl6au (39), des moyens (40) de mesure deplacement ou d\ine force 
subi(e) par le fl6au, et une tige de suspension (41) en alumine qui s'etend sensiblement 
verticalement et pr6sente une extr&nite inferieure munie d'un crochet (49) pour 
l'accrochage d'un 6chantillon (10) et une extremite sup6rieure articul6e ou fibcee a une 
5 extr6mit6 longitudinale (45) du fl6au, dite extremite de mesure. 

25/ Dispositif selon les revendications 12 et 24, caracteris6 
en ce que les fleaux (39) des N balances sont disposes en 6toile, chaque fl6au s'etendant 
sensiblement selon une direction radiale de sorte que son extremite de mesure (45) 
surplombe la partie centrale du four, 

10 26/ Dispositif selon l'une des revendications 24 ou 25, 

caracterise en ce que les tiges de suspension (41) sont du type capillaire a deux canaux 
pour permettre le passage de fils thermocouples (48). 

27/ Dispositif selon Tune des revendications 9 k 25, 
caracterise en ce qu f il comprend des moyens (60) de support d'au moins un morceau de 

15 mat6riau (57), dit t6moin, adaptes pour maintenir le temoin a proximity immediate d'un 
echantillon (10) et dotes de moyens (58) de mesure de la temperature a l'interieur du 
temoin. 

28/ Dispositif selon la revendication 27, caracterise en ce 
qu'il comprend des moyens (60) de support de N temoins, adaptes pour maintenir un 
20 temoin en dessous de chaque echantillon, sur son foyer receptif, et dotes de moyens 
(58), du type fils thermocouples aboutissant a l ? interieur du temoin, de mesure 
independante de la temperature de chacun des t6moins. 

29/ Dispositif selon l'une des revendications 24 a 28, 
caract6ris6 en ce que les moyens de mesure d'au moins une balance comprennent une 
25 cellule de pesee (40) electronique sur laquelle est fixe le fleau (39). 

30/ Dispositif selon l'une des revendications 9 a 29, 
caract6ris6 en ce que le four (4) est monte coulissant selon une direction sensiblement 
verticale entre une position basse de preparation, dans laquelle il est situe en dessous de 
I'extr6mit6 inferieure des tiges de suspension (41) en vue de permettre l'accrochage 
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et/ou le retrait des echantillons, et une position haute de test, dans laquelle l f extremit6 
infSrieure des tiges de suspension (41) s'etend a Tinterieur de la chambre (9) du four. 

31/ Dispositif selon Tune des revendications 9 k 30, 
caract6rise en ce que les moyens de confinement comprennent une cloche sup£rieure 
(8) de protection adaptee pour coiffer l'ensemble des balances (38) et pour Stre fixee de 
fa9on amovible et hermetique sur le plateau support (3). 

32/ Dispositif selon Tune des revendications 9 k 31, 
caracterise en ce que les moyens de confinement (7) comprennent une colonne de 
confinement entre le plateau support (3) et le four (4), adapt6e pour realiser, d'une part, 
un raccordement hermetique et amovible, permettant le passage et le confinement des 
tiges de suspension, entre le plateau support et la chambre du four, et, d'autre part, un 
raccordement hermetique, au moyen de branchements (29, 31), k des moyens de 
generation de Tatmosphdre gazeuse controiee. 

33/ Dispositif selon Tune des revendications 9 a 32, 
caracterise en ce que les moyens de generation de Tatmosphere controlee comprennent, 
d'une part, une pompe k vide et un conduit (28) d f arriv6e de gaz raccordes chacun a un 
branchement (29) de la colonne de confinement, et, d'autre part, un conduit (27) de 
sortie de gaz s'ouvrant sur une face inferieure de la chambre (9) du four. 

34/ Dispositif selon Tune des revendications 9 a 33, 
caracterise en ce que les moyens de confinement comprennent des moyens (34, 36, 37) 
de limitation des ^changes gazeux et des 6changes thermiques entre le four et les 
moyens de pesee, lesdits moyens de limitation comprenant une pluralite de plateaux 
(34) superposes et distants, integres dans la colonne de confinement (7) au-dessus des 
branchements de celle-ci, qui delimitent une plurality de chambres (55) de 
refroidissement successives, chaque plateau etant perce de N lumieres (35) pour le 
passage des tiges de suspension. 

35/ Dispositif selon la revendication 34, caracterise en ce 
que chaque plateau (34) presente des faces faiblement emissives. 

36/ Dispositif selon les revendications 24 et 31, caract6ris£ 
en ce que chaque balance comprend un contrepoids permanent (56) fix6 a une extremite 
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longitudinale (44) du fleau, dite extremite de calibrage, de fa9on a etre suspendu a 
Tinterieur de la cloche de protection (8). 

37/ Dispositif selon Tune des revendications 9 a 36, 
caracterise en ce que le four (4) comprend des moyens de regulation en temperature du 
5 type PED. 

38/ Dispositif selon Tune des revendications 9 a 37, 
caracterise en ce que le four comprend des moyens de regulation en temperature 
adaptes pour controler independamment chaque lampe (1 1). 
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